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L'invention conceme un ptocM6.de traitement des surfaces 
metalliques et plus generalement les surfaces des pieces en alliages ferreux 
dans le but d'ameliorer Ieufpropff6t6 de resistance au grippage. 

5 De tels traitements sent parfaitement connus par l'horome du metier 

et tres utilis6s dans la conception d'organes mecaniques, par exemple 
lorsque des pieces doivent trotter entre elles dans des conditions severes de 
charge et de pression. Ces traitements peuvent 6galement s'appliquer, ou 
etre appliques, aussi bien dans des cas de lubrification (a 1'huile, a la 

10 graisse, . ..) que dans des cas absence de telle lubrification. 

Differents precedes ont ete proposes pour former a la surface des \ 
pieces en alliage ferreux^eFcompos6s aptes a ameliorer les interactions v 
avec 1 ' environnement. f 
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Parmi les differents precedes de traitement connus, on peut citer les | 
precedes d'oxydation superficielle qui permettent d'ameliorer la resistance * 
a la corrosion. On connait egalement les precedes de phosphatation d'outils 
qui, par la creation d'une couche superficielle de phosphate de fer, 
permettent d'ameliorer, dans des proportions notables, les effete de la 
lubrification. 

Enfin, on connatt des precedes de traitement de sulfuration. 

L'invention conceme plus particulierement ce dernier type de 
traitement. 



La sulfuration des aciers et les effets sur la lubrification d'une 
couche superficielle de sulfure de fer sont parfaitement connus de l'homme 
du metier et ressortent, par exemple, de renseignement des brevets FR 1 
406 530etFR2 823 227. 

Selon l'enseignement du brevet FR 1 406 530, les pieces metalliques 
traitees sont immergees dans un bain de sel fondu ionise. Cette sulfuration 
electrolytique en sels fondus peut constituer une menace pour 
l'environnement. 

Selon l'enseignement de la demande de brevet FR 2 823 227, on 
de pose, su r la piece a traiter, un revStement de sulfure de fer ayant une 
epaisseur et un rapport Fe/S appropries, le revetement etant selectionne 
parmi ceux dont la surface a une dimension fractale au moins 6gale a 2,6. 
La encore, ce procede met en ceuvre une sulfuration electrolytique qui peut 
entrainer des contraintes techniques limitant sa productivite. On observe par 
ailleurs que les sels utilises sont des produits onereux. 

Une autre solution ressort de l'enseignement du brevet US 6 139 973 
qui concerne un procede permettant de deposer du sulfure de fer par 
electrolyse cathodique d'une solution aqueuse. Parmi les inconvenients, 
outre les limitations inherentes au proc6de electrolytique concernant la 
forme des pieces a traiter, il apparait que la couche de FeS n'est pas obtenue 
par reaction chimique, mais deposee sur la surface de l'acier, ce qui pose de 
reels problemes d'adherence. 

Le probleme que se propose de resoudre l'invenrion est d'avoir une 
toxicite reduite, d'une part, et de ne pas utiliser d 'electrolyse, d'autre part, 
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de sorte que Penergie necessaire est limitee au maintien a une temp6rature 
determinee de la solution aqueuse. 

On obierve 6galement que l'absence de passage de cburant permet 
de maitriser, avec une grande precision et une grande reproductibilite, la 
5 composition, 1' epaisseur et la continuite des couches superficielles et permet 
de traiter egalement des pieces de formes complexes, y compris celles 
presentant des cavit6s (alesage, trous borgnes, engrenages, . . .). 

Pour resoudre un tel probleme, il a et6 concu et mis au point un 
10 precede de traitement par sulfuration de pieces en alliage ferreux, selon 
lequel on immerge les pieces dans un bain d'une solution aqueuse, sans 
passage d'un courant electrique, portee a une temperature compris e entre 
environ lOTFC et 140°C et pendant une duree comprise entre 5 et 30 mn 
environ. Le bain de solution aqueuse presente des concentrations de soude 
15 de thiosulfate de sodium et de sulfure de sodium. 

La soude joue le role d'agent corrosif vis-a-vis des pieces en alliage 
ferreux et permet la liberation d'ions Fe2+ et Fe3+ necessaires a la 
precipitation d'une couche de sulfure de fer sur les pieces. La composante 
20 soufree du thiosulfate permet egalement la precipitation de cette couche de 
sulfure de fer. Enfin, le sulfure de fer est egalement un agent important dans 
le procede de sulfuration. 

Avantageusement, le pouvoir sulfurant du bain necessite la presence 
25 de soude a des concentrations comprises entre 400 et 1000 g/1, de 
thiosulfate de sodium a des concentrations comprises entre 30 et 300g/l et 
de sulfure de sodium a des concentrations comprises entre 60 et 120 g/1. 
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Avantageusement, la temperature de travail du bain est comprise 
entre environ 120°C et 140°C. Pour une question de simplification, il est 
possible de travailler au point d'ebullition qui depend de la composition de 
la solution aqueuse. 

La resistance au grippage resultant du precede de traitement selon 
l'invention, est evaluee selon le test sur machine Faville Levally selon la 
norme ASTM-D-2170. 

D'une maniere parfaitement connue pour un homme du metier, ce 
test consiste a traiter une eprouvette cylindrique de diametre 6,35 mm et de 
hauteur de 50 mm en acier 16NC6 cementee trempee et rectifiee. 
L'eprouvette est serree entre deux mors tallies en V a 90° sur lesquels on 
applique une charge croissant lineairement en fonction du temps. L'essai est 
arrete lorsqu'il y a grippage ou fluage de l'eprouvette. Ce test est caracterise 
par une grandeur appelee note Faville qui est 1 'integrate de la charge 
appliquee par rapport au temps, cette note etant exprimee en daN.s. A cet 
egard, il est apparu que, lorsque l'eprouvette est traitee selon le precede 
conforme a Tinvention, la note Faville doit etre superieure a 12 000 daN.s. 
et l'eprouvette doit avoir fluee et non grippee. 

On renvoie ci-apres aux exemples donnes a titre indicatif nullement 
limitatif, et qui montrent les r6sultats obtenus avec les caracteristiques du 
precede selon l'invention, en comparaison des traitements selon l'etat 
anterieur de la technique. 
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Exemple 1 

Selon cet exemple, on compare la note Faville d'eprouvettes en acier 
16NC6 cementees trempees, dans le cas d'une 6prouvette non traitee (1), 
d'une eprouvette phosphatee (2), d'une eprouvette oxydee (3), d'une 
eprouvette conforme au procede de 1'invention (4). On renvoie au tableau 
ci-dessous : 





1 


2 


3 


4 


Eprouvette non 
traitee 


Eprouvette 
phosphatee 


Eprouvette 
oxydee 


Eprouvette 
sulfuree 


Note Faville 
daN.s 


5000 


5500 


5300 


15000 


Arret del'essai 


— gnppage 


grippage 


grippage 


JKluage 



L'eprouvette traitee selon 1'invention est trempee dans une solution 
aqueuse contenant, au montage du bain, 775 g/1 de soude, 200g/l de 
thiosulfate de sodium et 90g/l de sulfure de sodium. Le traitement est realise 
a 130°C pendant 15 minutes. 



II ressort de ce test que les solutions 1, 2 et 3 ne conferent a la piece 
15 aucune propriete antigrippante alors que la solution 4, conforme a 
1'invention, est caracterisee par un effet antigrippant eleve etant donne que 
la note Faville est multipliee par 3. 

Exemple 2 : 

20 

Dans cet exemple, on compare la note Faville d'eprouvettes en acier 
16NC6 cementees trempees, sulfurees par le procede conforme a 1'invention 
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(1) et par le procede electrolytique, comme il ressort de 1'enseignement du 
brevet FR 2.823.227. On renvoie au tableau ci-apres : 





1 


2 




Eprouvette sulfuree 


Eprouvette sulfuree 




suivant Tinvention 


conformement a 
FR 2.823.227 


Note Faville 






daN.s 


15000 


11000 


Arret deTessai 


fluage 


Fluage 



L'eprouvette conforme a 1'invention est trait6e dans une solution 
aqueuse contenant aii montage du bain 775 g/1 de soude, 200 g/fde^ 
thiosulfate de sodium et 90g/l de sulfure de sodium. 



Le traitement a ete r6alise a 130°C pendant 1 5 minutes. 

II ressort de ces tests que les solutions 1 et 2 ont des proprietes 
antigrippantes et que l'eprouvette sulfuree selon le procede de I'invention 
(1) presente un comportement plus performant de 36 %. 

Exemple 3 : 

Dans cet exemple, toutes les eprouvettes sont traitees en solution 
aqueuse en faisant varier la temperature, les concentrations initiales en 
soude (NaOH), en thiosulfate de sodium (^a.2^2 0 3), e n sulfure de sodium 
(Na 2 S). 
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On renvoie au tableau ci-apres. 



Solution 


l 


o 1 


3 


4 


5 


6 


Temperature (gA) 


130 


130 


130 


80 


130 


130 


NaOH(g/l) 


775 


775 


1000 


775 


550 


275 


Na 2 S 2 03 (g/1) 


200 


0 


200 


200 


200 


200 


Na 2 S (g/1) 


90 


90 


0 


90 


120 


90 


Note Faville 
daN.s 


15000 


5300 


8300 


6000 


14000 


8500 


Arret de~~ 
Fessai 


fluage 


grippage. 


-rgrippage 


grippage 


fluage 


grippage 



11 ressort de ce tableau que : 



La solution 1 est conforme aux caracteristiques souhaitees compte tenu 
des conditions d'elaboration et de la note du test Faville. 
Les solutions 2 et 3 ne sont pas conformes, en consid6rant leurs 
concentrations initiales en thiosulfate de sodium et en sulfure de 
sodium. Ces deux exemples illustrent l'effet synergique des thiosulfates 
et sulfures pour le traitement d'aciers. 

La solution 4, qui est similaire a la solution 1 en ce qui concerne la 
composition de la solution aqueuse, n'est pas conforme du fait de la 
temp6rature de traitement qui est trop basse pour que les reactions sur 
l'eprouvette puissent avoir lieu de facon efficace et apporter une 
resistance au grippage. 
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- La solution 5 donne un resultat conforme en terme antigrippage, malgre 
une composition du bain differente de celle de la solution 1. 

- La solution 6 ne conduit pas a une reponse en antigrippage satisfaisante 
compte tenu d'une concentration trop faible en soude. 

5 

Selon les caracteristiques de rinvention, on observe que les pieces, 
traitees selon le procede revendique, presentent de l'oxygene dans les 
differentes couches. 

Les avantages ressortent bien de la description, en particulier on 
10 souligne et on rappelle : 

le respect de l'environnement ; 

- la maitrise avec une grande precision et une grande reproductibilite, de 
la composition, de l'epaisseur et de la continuite des couches 
superficielles ; 

15 - 1* absence de passage du courant permettant, notamment, de traiter des 
pieces de formes complexes y compris celles presentant des cavites. 
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REVENDICATIONS 
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-1- Precede de traitement par sulfuration de pieces en alliage ferreux, 
caracterisi en ce que Ton immerge les pieces dans un bain d'une solution 
aqueuse, sans passage d'un courant electrique, avec des concentrations de 
soude, de thiosulfate de sodium et de sulfure de sodium, ladite solution etant 
portee a une temperature comprise entre environ 100°C et 140°C et pendant 
une duree comprise entre 5 et 30 minutes environ. 

-2- Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que les 
concentrations de soude sont comprises entre 400 et 1000 g/1 environ, celles 
de thiosulfate-de sodium entre 30 et 300 g/1 environ et celles-de-sulfure de 
sodium entre 60 et 120 g/1 environ. 

-3- Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que la temperature de 
travail du bain est comprise entre environ 120°C et 140°C et est de 
pr6ference de 130°C environ. 

20 -4- Procede selon la revendication 1, caracterise en ce que la duree 
d' immersion est de preference de 15 mm environ. 

-5- Pieces traitees selon le procede selon l'une quelconque des 
revendications 1 a 4. 
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